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段として Gas-LiquidChromatography (G. L. C.)が採用できれば，短時間l乙比較的簡便に測定出来る
のではなl)かと考え，先づ低沸点、アミン類の分離について検討してみた.
現在までにG.L. C. による脂肪族アミン類分離の報告は， jAMES， A. T ら1)，2)によってG.L.C.
の開発が行なわれた当初lこ，固定相液体として Paraffinwax， Lubrol MOを用いて脂肪族アミンの分








B. p. 1000 C以下の低沸点のメチルアミン，ジメチノレアミン， トリメチJレアミン，エチノレアミン，ジエ










2. 宙定相液体の探査 カラムの固定相液体として n-Hexadecane，Para伍nwax， Triethylen gly-
col， Cetylalcohol， Glycerol， Triethanolamineの6種を用い，固定相担体としては Triethanolamineに
は ShimaliteDを，他の固定相液体には Celite545を，何れも 80-100meshのものを使用した.又固
定相担体l乙対する液体の割合は Triethanolamineのみ 25%，他のものは 30%のものを使用した.
カラム温度80'C，カラムの長さ 2m，キャリャーガス流速を n・Hexadecane，Para伍nwax， Triethy-
len glycolでは lOmljmin.，Cetylalcohol， Glycerol， Triethanolamineでは 20mljmin.として試料アミ
ン類を分離した結果は Text-fig.1.の通りである.またこれら 6種類の固定相液体に対する保持時間を
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Text-fig. 1. Separation of ammonia and ten lower aliphatic amines. 
A : ammonia G : triethylamine 
B : methylamine H : iso・propylamine
C : dimethylamine 1 : n-propylamine 
D : trimethylamine J : iso・buthylamine
E : ethylamine K : n-buthylamine 
F : diethylamine 
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Table 1. Retention times of ammonia and lower aliphatic amines. 
mmutes. 
l 山 a- i T叫 len"llIω-d e | ! Pha rma 伍晶nwa砿xl同Ce匂刑lalc∞0凶hoωIGω》λly戸ce白roglycol : ------ --1--' -------; ----.: amine 
ammonia I 1. I 2. 5 1. 0 1. 9 9. 3 4.6 
methylamine 1.6 4.6 1.4 4.5 17.0 12.6 
dimethylamine 2.2 4.0 1.8 6.6 9.3 9.0 
trimethylamine 3.0 2. I 2.4 5.3 2.5 3.0 
ethylamine 2.3 5.5 1.9 8.5 15.2 14.0 
diethylamine 10.4 5. 7 7.2 12.5 8.6 12.0 
triethy lamine 33.0 3.8 28.0 29.3 8.0 6.0 
iso・propylamine 3.9 5.5 4.5 18.6 9.5 12.6 
n-propylamine 5. 7 10.0 2.3 23.5 18.5 20.8 
日0・buthylamine 11.0 11. 5 9.2 33.3 15.2 23.4 
n-buthylamine 16.2 19. ~ 14.6 47.3 24.0 40.4 




脂肪族アミン類の定量の難点とされているテーリングは n-Hexadecane，Para伍nwax， Cety lalcohol， 
Glycerol にその傾向が強くみられる.
上J己カラム充填剤中，可能性の大きいと考えられる Cetylalcohol，Glycerol， Triethanolamine につ
いて Table2.の 10通りの組合せを作り比較検討した.
Table 2. Combination of the liquid phase of column. 
Column Liquid phase and length 
?????
ー
Glycerol 1m Cetylalcohol 2m 
Glycerol 2m Cetylalcohol 2m 
Glycerol 2m Cetylalcohol 1m 
Glycerol 3m Cetylalcohol 2m 
Glycerol 2m Triethanolamine 2m 
Triethanolamine 2m Cetylalcohol 1m 
Triethanolamine 2m Cetylalcohol 2m 
Triethanolamine 1m Cetylalcohol 2m 
Triethanolamine 1m Cetylalcohol 3m 
Triethanolamine 1m Cetylalcohol 4m 
これらのうち， (4)， (10)が比較的良好に分離できることを認めたが，中でも帥の Triethanolamine1m 
rc Cetylalcohol 4 mを直列につないだものが最も効果的でアンモニアと低級脂肪族アミン類を一応分
離することができた.よって，次にこの組合せによるカラムについてカラム温度およびキャリャーガス
流速の適度を定める.
3. カラム温度，およびキャリャーガス流速の決定 キャリャーガス流速 30ml/min.カラム温度
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Text-fig. 2. Effect of separation by the di汀erentcolumn temperature. 
カラム温度の低い条件の方が明確に分離できるようにみえるが，テーリングの度合の大きいこと，ジ
エチノレアミンと水， トリエチノレアミンとイソブチルアミンの分離がはっきりしないから最もピークがシ
ャープに現われ， しかも分離も比較的良好であり， また95'C以上の温度条件lこなれば n-プロピノレア
ミンの存在も確認できるのでカラム温度は 98'Cを適当と考えた.
次lこカラム温度98'C，キャリャーガス流速 15ml/min.，20ml/min.， 25ml/min.， 30ml/min.， 35ml/min.， 
40ml/min. Iこ設定して分離能を比較した.その結呆は Text-fig.3. 1こ示した.
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15 ml/ min. 30 ml/min. 
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Text-fig. 3. E汀'ectof separation by the di汀'erentflow rate of carriぞrgas. 
キャリャーガス I点A~ 40ml min.になるとピークカiシャーブlこ刀』わオいまたiJ!lJi.C0ノj.sj率イヒというrmから
も灯ましいようにみえるが巴 メチノレアミンとジメチノレアミンとの分鰍がィ、完全である 20ml.m;'l・以
下のiftj主ではジエチノレアミンと;]<， トリヱチノレアミンとイソブチノレアミンとの分離がI!JJi族でない.従っ
て，'l5ml，'min. ~ 35ml min 流辿がi川IJ可能組問と考えられるが， こωf去のソJ駁?にほ 30mllmin.を採用
した.
j血)支と考えられる条件， ll[J ちカラム温佼98"C ，キャリャーガス流~ 30ml min.においてどの程度定







脂肪族アミン煩の G.L. C.においてはテーリングの傾向が大であることがしられているが 10)11)， 上
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部を濃縮後再び前記の方法にしたがって捕集した. このものについて分離を試みた結果は Text-fig.5 
-2.IC示す通りであって，塩化アンモニウムを完全に除去できなかったためアンモニアのピークが残っ
ているが， トリメチルアミンの存在が大きく現われ，他ICメチルアミンが少量みられる.








Text-fig. 5. Separation of ammonia and lower aliphatic amines. 
5-1. None treatment. 
5-2. Eliminate of ammonium chloride from above. 
5-3. Eliminate of moisture from 5-2. 














(1) アンモニアおよび低級脂肪族アミン類の G.L. C.による分離において， 固定相液体 n-Hexa-
decane， Para伍nwax， Triethylen glycol， Cetylalcohol， Glycerol， Triethanolamineの 6種類のうちで
は， Cetylalcohol， Glycerol， Triethanolamineが比較的分離能のすぐれていることを知った.
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SUMMARY 
In this study， the authors attempted to separate the lower aliphatic amines and ammonia present 
in the spoilt fish meat by using of Gas-Liquid Chromatography (G. L. C.). However， the separation 
is difficult and unsuccessful unless the adopted partition liquid is suitable. So the liquid phase for 
available has been investigated， and determined the column temperature and the carrier gas flow 
rate. Then the separation of a standard mixture of aliphatic primary， secondary and tertiary 
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amines were achieved reasonably， and the detection of amines content in a spoilt fishsoluble were 
taken for a test of the method established above. 
The resul ts are as follows : 
(1) As partition liquid for the separation of lower aliphatic amines， triethanolamine， cetylalcohol 
and glycerol were excellent than n-hexadecane， paraffin wax and triethylen glycol. (Text-fig. 1.) 
(2) Especially the column connected with 1 m triethanolamine and 4 m cetylalcohol was more 
e仔'ective. In this case， the more suitable condition of procedure was the temperature of column 
98"C and the flow rate of carrier gas 30 mlimin. (Text-fig. 2 & 3.) 
(3) Although the separation of a standard mixture of aliphatic primary， secondary， tertiary 
amines and ammonia were achieved reasonably， itis imperfect to estimate them quantitatively 
because of the tailing of methylamine， dimethylamine and n-buthylamine. (Text-fig. 4.) 
(4) By the detection of amines p'resent in a spoilt fish-soluble were obtained remarkable ammonia， 
considerable trimethylamine and a little methylamine， ethylamine， diethylamine and triethylamine 
or iso・buthylamine. (Text-日g.5-1-3.)
